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Patcntanspruche: 

1. Vorrichtung zur atomabsorptionsspektroskopi- 
schen Bestimmung von Elementcn die fluchugc 
thermisch zersetzliche Verb.ndungcn bildcn. enthat 
tend 

(a) ein verschlieBbares ReaktionsgcfaB zur Auf- 
W nahmc von vorbereitctcr Probcnnuss.gkcu 

(b) eine Leitungsverbindung zum AnschluB des Re 
aktionsgefaBcsaneinclnertgasquclle. 

(c) eine Einrichtung zur Zug.be von Reagent enm 

(d) ^^^h^^s- 

/^4S?SffWlKiEnS5iefaO ausgchende. in 20 

(e) leTSenelngab e 6ffnung der MeBkuvcttc 

mundende Zuleitung. 
dadurch geken nzcichnet, daB ^ 

(a die Zuleitung (16) im Bereich ihres in die MeB- 
^ kuvSe t, 22 mundenden Teils (3) m.t mmde- 
stens eine Heizwicklung (4, 5. 21) vcrsehen 1st. 
dutch welche dieser Bereich auf cine Tempcra- 
t au^bar ist. bei welchcr cine Zcrsetzung ,0 
der gasformigen MeBprobe crfolgt. 
2. Vorrichtung nach Anspruch 1. dadurch gekenn- 
zeichnet,daB r> 


\ l»\ die Zuleitung (16) an dem in die MeBkuvcttc (1) 
(3) e nmundenden Teil (3) eine crstc Hc^Umg 
|! (4) und eine dieser ben.chb.rtc. «~™«J^* von 
1 aneeordnete zweitc Hcizwicklung (5) tragi, 
(b) n dnererstenHeizstufc die crstc H-w,c lung «o 
\ K ) (4) zusammcn mil der Behcizung der MeBku 
S vine (1) zur Aufhci/ung der MeBkuvcttc ( ) 
I und des in die MeBkuvette (1) mundenden Tols 
' (3) der Zuleitung (16) auf die Zcrsctzungstcm- 
peratureinschaltbarsindund .. ■ vwi( . k . 

(c) in einer zweiten Hcizstufe die zwc.te Heizwick- 
1 lung (5) zusammen mit der Behcizung der MeB- 
kTvette (1) zur Aufhcizung der McBkuvct u :j 
1 und des in die MeBkuvette mundenden Tc. s (3) 
i der Zuleitung (16) auf eine Atom.s.crungstcm- so 
peratur einschaltbar sind. 


zeichnct.daB 

(a) die Hcizwicklung (21) an der Dosicrspitzc (6) 

(b) ZSS^^wt^W 

au feineTcmpcraturvonlOOO°Caufhe.zbar.st. 

6. Vorrichtung nach Anspruch ,4 dadurch , geken- 
zcichnct, daB die Dosicrsp.t/.e (6) aus Sinterkorund 

^Vorrichtung nach Anspruch 5. dadurch gekenn- 
zeichnct.daB 

(a) die Einrichtung zum Einrohren der Dosicrspitzc 
W 6) cine Stcllvorrichtung cnthall mit der die Do- 

sicrsDit/c (6) verbunden ist und die /.wischen 
cS! Sen und einer zweiten Stellung beweg- 

(b) In dcr'crsten Stellung die Dosierspiue (6) durch 
( ' Probcneingabeoffnung (23) in das lnnere der 

McBktivctte (22) hineinragt und 

(c) in der zweiten Stellung die Dosicrspitzc (6) aus 
{ ) der Probencingabcorfnung (23) der MeBkuvet- 
te (22) herausgczogen 1st. 

8. Vorrichtung nach Anspruch 7. dadurch . gekciw* 
/cichnet daB die Slellvorrichtung e.ncn Trage r (32) 
S die tcmperaturfestc Dosierspitv.e (6) und e men 
vcrstellbaren Anschlag (34) zur Begrcnzung der Be- 

/c fchnet daB dfc MeBkuvette (22) ein Graph.trohr 
mi^ 

10 Vorrichtung nach c.ncm der Anspruche ^bis ». 
d-idurch Kckcnn/eichnct. daB die Behcizung der Zu- 
cifung (fft) und der MeBkuvette (1; 22) durch eine 

Stcucreinhcit vorprogrammicrt stcucrba, • yt 

it Vorrichtung nach Anspruch 7. dadurcr. gc 
konn/eicl net daB die Behcizung der tempera urfe- 
SST Do^lSitze (6) die Betaugung der Ste Ivo, 
richtung und die Behcizung der M^"J C "« g 

"«K (22) nur n«h Emlcrnu-e <«=' »<»"=™P"" < 6 > 
aufheizbarist. 


3 Vorrichtung nach Anspruch 1 odcr 2. dadurch 
g ekennzeichnet g daB die Zuleitung ; (16) gasdicht aber 
losbar mit der MeBkuvcttc (1) verbunden ist. 

4 Vorrichtung nach Anspruch 1. dadurch gekenn- 
zeichnet.daB 

(a) die Zuleitung (16) eine tempcraturfeste Dosicr- 
(W dKSSS-(22)cinedaranimQuerschnitt 

(b) angcpaBte Probencingabeoffmmg (23) aufwc.st 

(c) cm1:E,nrichu,ngzu,^^ 

zc (6) in die Probeneingabcoflmmg (23) vor t c 
schen ist. 

5. Vorrichtung nach Anspruch 4. dadurch gckenn- 


Oic Erfindung bctrifft cine Vorrichtung zur atomab- 

bilden.enthaltend 
, (a) cin verschlieBbares ReaktionsgcfaB zur Aufnahme 
K } vonvorbercitetcrProbcnflussigkct 
(b) cine Leitungsverbindung zum AnschluB des Reak 
tionsecfiiBesancinclncrtgasquellc, . 

mil cincr Probcneingabeoffnung unci 
c nc von dem ReaktionsgcfaB ausgchende m der 
(0 i^dnVabeOffnung der MeBkuvette mundende 
'/.uleiiung. 
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Es isi fur Mikrobestimmung von Arscn nuch der Me- 
ihode dcr flammenlosen Alomabsorptionsspcktrosko- 
pic bekannt (vcrgl.dcn Aufsatz von R. C. Chu G P Bar 
n° n, ,. P ;^-. W - Baum g ;,rn ^. Analytical Chemistry 
Band 44. Jul. 1972. S. 1476- 1479. das arsenhaltigc I'm-' 
bcnmaterial nach Ubcrfuhrung dcs Arsons in anorgani- 
c-he ArscndlD-Vcrbindungcn in eincm gesch.osstncn 
GefaB soumzusctzen. daO arsinhalliger Wasscrsiofr 
cntsteht Das Rcakt.onsgefaB ist eincrseils an cine Ar- 
gonqucllc und andercrscils an einc beheizbare Kiivettc 
aus Vycor-Glas angcschlosscn. Dcr arsinhaltige Wav 
mTi T | an «Jli«0end dureh Argon verdrifng. und 
fl.cOt dabci durch die beheizte MeBkiivctte. Bei den 
Temperaturen in der MeBkuvette zersctzt sich das Ar- 
fm.JiT x 8 VO \ Arscn - d ^«-*n Atcnabsorption 
Snn Tem Pcraturbodingungen gemesscn werden 

Es ist cbenfalls bekannt (Bulletin M-2029 dcr l-irnia 
Beckman Instruments GmbH), daB in ahnlichcr Weisc 

sSn T,F CSti, T U !l g dCf Klcmc ™ Antimon. Wismut. 

I>elen, Tcllur und anderer moglich ist. 

Die vorgenannten Vcrfahrcn und die zu ihrcr Durch- 

uhrung angegebencn Vorrichtungen verwenden cinen 

Inertgasstrom. um das die riflchtigc. zcrsetzliche Verbin- 
dung enthaltcndc Gasgcmisch in die MeBkuvette des 
Alomabsorptionsspektromcters zu uberfiihrcn. Dies ist 
Hon ni ". ge " dC u r bcsonders g«ringcn Eigcnabsorp- 
non dcs Inertgases. hat aber den Nachteil. daB dadureh 
der Gchalt des stromenden Gases an dcr zu messenden 
Substanz wetter vemngert wird. Es bes.cht dahcr die 
S.V k- ? m 1 dCr Gasstrom ung cnthaltcnc fliichli- 
ge Verbindung n.cht volIsUindig pyrolysicrt wird so daB 
nur cm Te.l u.ngcsetzt und gemesscn wird. Da es sich 
be den -zu best.mmenden Elcmentcn vorwiegend um 
solchc Elcmenic handelt. dcrcn Bestimmung at.ch . 
Spurenmengcn crwunscht ist, wird durch einc solche ' 

SfeSSiTS f " e ? ,ng miChtigen V ^bindungen 
die Empfmdl.chke.t der Mcssung unnotig bceintrach- 

h^) V H itere, , J N ,f C J hteil dcr beka ™*n Vorrichtungen < 
besteht dann, daB dabei einc MeBkuvette aus VyJor- 
Glas odcr Quarz verwendet wird, wahrend gewohnlich 
be, der Messung der flammenlosen AtomabsorpSn 
Orapnitrohre verwendet werden 

nJnW r, eiterh J n ei " Zwdka ™°fe" fur die flam- <• 
^f^P^nsspckiroskopic bekannt (Ana- 

S ?i M - 4b ' No9 - Al 'S usl '»74. 

U52-1355), dcr einc rohrformigc, bchei/te von H 
nern McB.ichtbundel durchsetzte Meflkuveuc und einc 

der M n ^ l,,dbCrCiCh VOr ^ ehe »C mil cincm Inne en „ 
der MeBkuvette ,n Verbindung stehende Vcrbrcn- 
nungskammcr aufweist. In dcr Vcrbrennungskammcr 
■st e,nc Platin.schalc gchaUcrt. auf wclche die Probe uf- 
7 lrd r Und J Welthc Zur «chnellcn Vcrbrc.nung 
Prll I T P ""F dCr Probc indirda b«»«ci/.bar is.. Die" « 
SSSS? " C WerdC " durCh Cinen Argonwmm in 
die McCkuvcttc transports. Es gcht hicr um das Pro- 
blem das Trockncn und Vcraschcn einer Probc so vor- 
zunehmen,daB auch leichtfluchtigc Elemcnte nicht wah- 
vTrttlT u ° re rf " nd V ° r dcr «*ntlichcn Messung „ 
nach dom v"' Andercrscits ka ™ einc Messung erst 
,l Cm A Vcraschungsvorgang erfolgen. Bei der be- 
kann en Anordnung erfolgt dahcr die Trocknung und 
Be cin"/ ^.^encn Vcrbrennungskammcr 
Be. c.ncr Vomchtung. bei wclcher aus der Probc M 
durch Zusatz von Reagcntien cine gasformigc McBpro 
be crzeug, w.rd. stell, sich das Problem dcr Trocknung 
und Vcraschung nicht. "-Miunj, 


end^^ 

schied.ichc Temperaturen aufgehc^^ Oicn ST 
a rung) voncinandcrgcircnnt werden un & (Atom.s.e- 
Der trf.ndung licgt die Aufgabc /ugrunde. eine Vor 
nchtung der cngangs definiertcn An so auszubilden 
daB die Warmeubcnragung auf die Gasstromung ver 
bessert w.rd. so daB die crzeugten fluchtigeTvfrbin 
.» dungen dcr gasformigen McBprobe vo.lstandig zerselzt 

da KrfindungsgcmaU wird diesc Aufgabe dadureh gelost. 

i'. (0 die Zulciiung im Bcrcich ihrcs in die MeBkuvette 
mundenden leils mil mindestens einer Heizwick- 
lung verschen ist, durch welche dieser Bereich auf 
c.nc Tcmpcratur aufheizbar ist. bei welcher eine 
Zersetzung dcr gasformigen MeBprobe erfolgt. 

Auf diesc Weisc wird die in der Gasstromung enthal- 

e "toff un^ -7 r i' eichsWeise 

scrsto r- und Incrtgasantcils darin vollstandi E zersetzt 
wcl die Warmeubcnragung unter gunstigeren Bed n- 
TrcZl $ i McBk0ve « e »elbsf bewirict wird Da- 
ct^l'^Sre'rSS" 11 Crheb,iCh VCrgr6Berte MCB - 
u A^aU ungen der Erfindung sind Gegenstand der 

10 Ausfuhrungsbcispiele der Erfindung sind nachste- 

^«trKr nahmc auf die Zeichnungen naher - 

r> Fig. 2 einc Schnittansicht eincs Teils des Ausfuh- 
rungsbc,sp,els nach F i g. I in vergroBerter Form 

I' i g. J cine schcmatischc Ansicht eines zweiten Aus- 
fuhrungsbeisp.cls dcr Vorrichtung; 

Eig.4 eine Schnittansicht eines Teils von Fig 3 in 
o vergroBerter Form; &Jin 

Fig 5 cine Schnittansicht eines Teils von Fig 4 in 
vergroBerter Form; 8 ' 

F i g. 6 cine Dctailansicht der Stcllvorrichtung fur das 
•n I - 1 g. 4 gczcigte Tcil; 6 

5 skoni«"hi»n"ii F ; rSCbniS dnCr alomab sorptionsspektro- 
Sb n; F 2 ; und" 1 "" 6 mh V ° rrichtU "S 

Fig. 8 das Ergcbnis einer atomabsorptionsspektro- 

» ?ungnach " 7 ff 2 ' mmung von Wismut m 't der Vorrich- 
In Fig. 1 i s , mit dem Bezugszeichen 10 die gesamte 
Bcstim ' Ung /U \, atomabso 'P«ion S s P ektroskopischen 
JcS h" 8 f : l T cn,en - die nochtige und thermiseh 
zcrsetzhche Vcrbindungen bilden. schematise!, darge- 
stcllt, wobe. das A.omabsorptionsspektrometer und aile 
t-.nnchtungen zur Auswertung der erhaltenen MeBer- 
vt™l C , c,n f chh ««"»"»er weggelassen sind. Diese 
tTonT^- U iT^ S,eh ' aM Cinem verscb 'ie3baren Reak- 
nlT.i !■ ' US eine, : seits mit einer Leitungsverbin- 
d in,n . . C CmC e ' n 1 s, n ellbare Stromungsdrossel 12 und 
e nen Incr gasanschluB 11 tragt und andererseits mit 

fuhn nt W- 6 VerSehe " iSt - die 2U der MeBkuvette 1 
uh D,c MeBkuvette 1 ,st. wie durch die strichpunk- 

11 ,n^.Z angedcu, x cl lst - im optischen Strahlengang 
tU, n g r C 15 lCn) A,omab s°rplionsspektrometers 
K * »?* R I oak,,o u nsgcfa0 «4 *t weiter mi, einer nicht 
dargcstellten Lmnchtung versehen. mit der dem vorbe- 
rcitcten Probcnmaterial Reagentien unter Inertgas in- 
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nerhalb des ReaktionsgefaBes 14 zugcfiihrt wcrdcn; mil 
Hilfe dieser Reagentien werden aus dcm zu bcsttmmen- 
den Element die gewiinschtcn fluchtigcn. thermisch zer- 
setzlichen Verbindungen erzcugt. Ein cbcnfalls ntcht 
dargestellter Riihrer inncrhalb dcs ReaktionsgefaBes 14 -i 
wird durch den Riihrmotor 13 angctncben. 

In Fig. 2 ist der in die McBkiivctte 1 einmundcnde 
Teil 3 der Zuteitung 16 in vergroBertcr Form dargcstellt. 
Dieses Teil 3 der Zuleitung 16 tragi cine erstc Hcizwick- 
lung 4 und einc zwcitc. unmittclbar vor der E.nmundung i<> 
in die MeBkuvette 1 liegende Hcizwicklung 5. Das Teil 3 
der Zuleitung 16 ist mil der McBkuvctle 1 (est vcrbun- 
den; bcideTeile bestchen aus Quarz. Die MeBkuvette 1 
ist mit einer Hcizwicklung 2 versehen. 

Die Heizwicklungen 2,4 und 5 sind in nicht dargcslcll- r» 
ter Weise mit der zentralcn Steucrcinhcit dcs (nicht 
gezeigten) Atomabsorptionsspcktrometers vcrbunden. 
Die Stromversorgung der Heizwicklungen 2, 4. 5 kann 
aber auch iiber entsprcchcndc Regler von Hand cingc- 
stellt werden. . , . . , 2,1 

Die in F i g. 1 und 2 dargestcllte Vorr.chlung arbcitei 
bei der Bestimmung von Arsen wie folgt: 
Das Probenmaterial wird zunachst in der Weise vorbe- 
handelt. daB das darin enthaltcne Arsen vollstandig in 
anorganischer Form und in der dreiwertigen Stufe vor- 2 
liegt Solche Probenvorbcreitungsvcrfahrcn sind bc- 
kannt (vergl. z. B. R- CChu. G. F 'Barron P A. 
W Baumgarner. Analytical Chemistry Bd.44. |uli 1972. 
S 1476-1479) und brauchen daher hicr nicht im cinzcl- 
nen abgewandelt z.u werden. Die angesauerte Probcnlo- i.. 
sung wird in das ReaktionsgcfaB 14 gegeben. und die 
(nicht dargestellte) Einrichtung zur Rcagcnz.zugaoc 
wird mit einer ausreiehenden Mengc festen Natr.u.n- 
borhydrids versehen. AnschlicBend wird das vcrschlos- 
sene ReaktionsgefaB 14 fiber den IncrtgasanschluB 1 1 r, 
an eine Quelle fur Argon angcschlosscn und mittcls der 
einstellbaren Stromungsdrossel 12 ein Argonstrom c,- 
ner solchen Starke eingcstctlt. daB die gesamtc Anord- 
nung durch das Inertgas luftfrci gcspiill w»rd. Dann w.rcl 
der Argonstrom mittcls der einstellbaren Stromungs- 4,. 
drossel 12 auf einen Wert zuruckgesiellt. der ur die 
Aufrechterhaltung der Luftfrciheii und fur die Durch- 
fuhrung der Analyse ausreichend ist. AnschlicBend wer- 
den die Heizwicklungen 2 und 4 eingesehaltct. wobeiim 
Bereich dieser Heizwicklungen einc Temperatur im lie- 4! 
reich von 500-1000"C erzcugt wird. Danach wird das 
Natriumborhydrid in die angesauerte Probcnlosung ge- 
geben und es tritt eine lebhafte Wasscrstoffcnlw.cklung 
ein wobei gleich/.eitig das in der Probcnlosung cnthal- 
ten'e Arsen in Arsin Qbergcfuhrt wird. das von dcm i 
Inertgasstrom mitgenommcn wird. Der arsinna tigc 
Incrtgasstrom gelangt in den Bereich der crslcn Hci/.- 
wicklung 4 und erreicht dort eine so hohc Temperatur. 
daB sich das Arsin zcrsetzt und sich das frcigewordene 
Arsen im Bereich der zweiten Heizwicklung 5 dcsTeils 
3 der Zuleitung 16 niederschlagt. Etwaige noch wcitcr 
mitgerissene und nicht zcrsetzte Arsinanicilc wcrdcn in 
der gleichzeitig beheizten MeBkuvette I mcdcrgcschla- 
gen. Nach AbschluB der Hydridbildung wird die Strom- 
versorgung der ersten Heizwicklung 4 abgcschaltcl. Die 
zweite Heizwicklung 5 wird dann e.ngeschakcl und 
gleichzeitig die Stromversorgung dor I Ic./.w.ekkmg 2 
auf einen Wert gebracht. durch den in der MeBkuvette 1 
die Atomisierungstempcratur erreicht wird. Die zwe.te 
Heizwicklung und ihrc Stromversorgung sind so gc- 
wahlt, daB im Bereich dieser Hcizwicklung inncrhalb 
des Tcils 3 der Zuleitung 16 Temperalurcn von 
1000— 1200" C erreicht werden. 


Die Temperatur in der MeBkuvette 1 betragt bei die- 
ser Mcssung vorzugsweisc ca. 800°C. Unter d.esen Be- 
din K ungcn vcrfliichligt sich das im Bereich der zweiten 
Hcizwicklung 5 dcs Tcils 3 nicdcrgcschlagenc Arsen 
raseh- durch den laufendcn Incrtgasstrom wird es in die 
MeBkuvette 1 i.bergefuhrt. in der dann die Atomab- 
sorpli<»n des Arscns bei den bekannten Wcllcnlangcn 
gemcsscn wird. 

Tig 3 /cigt cine zwcitc Ausfuhrungsform der Vor- 
riehtung. bei der solche Tcilc. die mit Tcilen der Fig. 1 
idetitiscji sind. gleiche Bezugs/.cichen crhaltcn haben. 
Die insgesamt mil dcm Bezugs/eichen 20 bezcichnetc 
Vorrichtting bcslcht aus cinem ReaktionsgcfaB 14 (las 
iiber einc Lcitungsvcrbindung 15. die einc emstcllbare 
Stromungsdrossel 12 enthalt. und den IncrtgasanschluB 
11 an cine lncrtgasquclle angcschlosscn ist. Das Reak- 
tionsgcfaB 14 ist mil einer (nicht dargestelltcn) Einnch- 
tunu versehen. durch die der in dem ReaktionsgcfaB 14 
cnthaltencn Substanz Reagentien zur Erzcugung der 
, fluchtigcn. thermisch zcrsct/.lichcn Verbindung aus dem 
,u bestimmenden Element zugegeben werden. D.ese 
Finrichtung ist so ausgcbildct. daB sie in dem verschlos- 
scnen ReaktionsgcfaB 14 bctatigt werden kann und einc ... - t 
ftrfnung des RcaklionsgefiiBcs 14 dazu nicht erforder- J 
lich ist Ein Riihrer zur Ruhrung des Inhaltcs dcs Reak- 
tionsgefaBes 14 wird durch den Riihrmotor 13 angetne- 

°Von dem ReaktionsgefaB 14 gcht einc Zuleitung 16 j 
aus die zu dem Graphitrohr 22 cines Atomabsorptions- 1 
l0 spirometers fuhrt. Das Graphitrohr 22 ist. wie durch , 
strichpunktiertc Linien angedcutct. im Strahlcngang dcs 
Atomabsorptionsspcktrometers justierl: das Alomab- 
sorntionsspektrometer selbst und seine Einrichtungcn 
zur Auswcrtung der MeBcrgcbnisse sind cinfachhcits- ; 
r, halbcr auch in dieser Darstcllung wcggelasscn. Das ; 
Graphitrohr 22 tragi in scincm Mantel cine Probcnein- ; 
gabiorfnung 23. Das Teil 3 der Zuleitung 16 tragi e.nc ; 
Hcizwicklung 21 und ragt mit seincm offenen Ende in 
das Inncrc dcs Graphitrohrcs 22 hinein. Dieses Endteil 
4 „ bildct eine Dosierspitzc 6 aus tempcraturfestem Materi- 
al und bestchi aus cinem Sintcrkorund-Rohr. an dessen 
AuBendurchmcsscr die Probcneingabeoffnung 23 des , 
Graphitrohrcs 22 angcpaBl isl; die Heizwicklung be- > 
s.eh. aus cinem Platindraht von 0.2 mm Durchmesser ^ 
4s und enthalt insgesamt 45 Windungen (F . g. 5). Die Do- 
sierspil/.e 6 ist ubcr cine flexible Zwischcnlcitung 7 aus 
Teflonschlauch mil der Zuleitung 16 vcrbunden. 

Y\, b zeigt cine cinfache. von Hand bclaugbarc 
Stellvorrichtung fur die Dosierspitze 6. Die Stcllvornch- 
tung bestcht aus einer Triigcrplatte 30 mil cinem Lang- 
loch 31. die in geeigneter Weise an dcm Atomabsorp- 
tionsspektrometer befestigt isl. In dem Langloch 31 ist 
ein Triigcr 32 gefiihrt. der an cinem Ende mit der Do- 
sierplatlc 6 vcrbunden ist und am andercn, durch das 
1 anKloch 31 hindurchrcichcndcn Ende einen Fcststcll- 
knopf 33 tragi. Mittcls dcs Fcsistcllknopfcs 33 kann der 
Triigcr 32 in dcm Langloch 31 und damit die Dosierspit- 
ze 6 auf und ab bewegt wcrdcn. Dabci kann ein gegebc- 
ncnralls hohenvcrstellbarcr Anschlag 34 fur die Bcgren- 
, zung der Aufwartsbcwcgung der Dosierspitzc 6 vorge- 
sehen scin. dcrcn Abwiirtsbcwegung hicr durch das un- 
K-rc I'nde dcs Langlochs 31 begrcn/.t ist. Es konnen aber 
al ,ch /wci vcrsicllbarc Bcgrcn/.ungsanschlagc vorgese- 
hen werden l-crncr kann die Stellvorrichtung clektnsch. 
/■, hydraulisch odcr in ahnlicher Weise so ausgcbildct sein. 
d;.B ihrc Bctiiligung iiber die zcntralc Steucrcinhcit dcs 
Alomabsorpiionsspcktromcters crfolgt und in dieser 
entsprcched vorprogrammicrt ist. Es ist auch ohnc 
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weiteres moglich. die gesamte Zuleitung 16 aus flexiblcn 
ten kann herZUStdlen - so daB das Zwischcnteil 7 cntfal- 

Die Anordnung der Dosierspitze 6 in bezug auf das 
Graph.trohr 22 .st zur Verdcullichung in Fig 4 nor- 
mals dargestellt. Darin erkennt man in dcr obercn Half- 
te die Anordnung der Dosierspitze 6 auBerhalb des Gra- 
ph.trohres 22 und m der untercn Halfte der Figur die 
durch die Probeneingabeoffnung 23 in das Graphitrohr 
22hinemragendeDosierplatte6. 

Die vorstehend beschriebene Vorrichtung arbcitet " 
zurBcstimmungvonArsenwiefolgt- 
Nachdem das Probenmaterial wie vorstehend im 7u- 
sammenhang der Vorrichtung entsprechend Fig 1 be- 
schncben vorbereitet und in das RcaktionsgcfaB 14 ein- „ 
gebracht worden ist und dic(nichl dargestcllte) Einrich- 
Z n K S J U i ^ VOn J Rca « enticn ™» Natriumborhydrid 
du rr* A„ "S^ft ZUnadlSt dic V™"* Anordnung 
durch AnschluB des Inertgasanschlusses 11 an einc Ar 
gonquelle und entsprechende Einstellung der Stro- 2( , 
sThdifn 12 mit ,ner,gaS gespiilt - Dabci ^nndet 

nh nhZ J** 1 g ? e ' g ^ en Slellu "S a "0erhalb des Gra- 
phurohres 22; gle.chze.t.g wird dic Dosierspitze 6 iibcr 
d e He IZWI cklung 21 beheizt. Nach kurzer Zeit wird die 2 , 
Strornversorgung der Hcizwicklung 21 unterbrochen 
und die Dos.ersp.tze 6 durch Betatigung der Stellvor- 
nchtung in das Graphitrohr 22 eingeVuhrt. Nach ein Cr 
we.teren kurzen Zeit. in der auch das Graphitrohr 22 
durch den Argonstrom vollstandig iuftfrei gespiilt wird -» 

d W rosse| U i r 2 h d Ver A StelIUng dCF ein ^''baren g Str P 6rnungs: 
drossel 12 der Argonstrom auf einen Wert zuruckne- 
nommen. w.e or fur die Durchfuhrung der weiteren vf,r- 
gange notwendig ,st. Es wird dann die Heizwicklung 2, 
w.eder e.ngeschaltet. wobei in der Dosierspitze 6 eine „ 

oZlTT 7 V ° n I 000 ! Crrdcht Wird - AnschlicBeni 
erfolgt die Zugabe des Natriumborhydrids im Rcak- 
tionsgefaB 14. und das arsinhaltigc Gas wird durch den 
Argonstrom rmtgenommen. tnnerhalb dcr von dcr 
Hrnvvtcklung 21 beheizten Dosierspitze 6 wird das ?n 4 „ 

f1-eTweide?d 0n A enthalt u C ?erSetZt ' und das dab * 
eiwerdende Arsen schlagt sich in den, kalten Graphi- 

ion, ? « n, f der Ab ' auf der Reakli °" ™ Rcak- 

t onsgefeB 14 w.rd die Dosierspitze 6 aus dem Graphi- 
trohr 22 en tfernt. und es kann dann in bekannter Weise «, 

mc,e A v n ! h y . Sen r Pr0gra u mm dcS Au »"absorptionss P cktro- 
meters ablaufen, wobe, das Graphitrohr auf dic Atomi- 
sierungstemperatur erhitzt wird 

nJ"h F l 8 ' 7 ' St e 'u A " a| y scn e«-gcbnis dargestellt. wic es 
nach dem vorstehend beschriebenen Arbcitsverfahrcn so 

en d oh C L. , : e, ' SCh : Cdene Pr ° ben mil "n*rschiedlichen A " 
sengcha ten crhalten wird. Die Messungen erfolgtcn bei 
ener Welenlange von 193.7 nm. dif Stro ungsge 
schwindigkeu des Argons wahrend der Messung Kg 
35 ml min - , . t i, e MeBtemperatur innerhalb der Graphi, „ 

SSX'n'S 1 ™?. 60000 Man erkennt - da0 in dem 

untcrsuchten Bereich trotz des hohen Blindwertcs eine 
Ar enmen deS k McBwcrt « » Abhangigkci, von Ir 
deMc^SSE 4 ?*^ ° ie Arscnmc "gen betrugen in 
aer jcwaligen Probe 5 bzw. 10 bzw. 20 ng. wic in Fi K 7 h( , 

die mTt H,n ^ T akt ° r ' ° h5hcr als die Empfindlichkeit. 
dem V d T b< ? ann ! en Ger 3ten crzielt wird" wie sich aus 
dem VerglcchderSignalhohcn unmittelbar crgibt 

in Hig.8 ist e.ne entsprechende MeBreihe fur die ^ 

fahrfl h K ,Se W '^ bei der Ars enbestimmung vcr- 

'ahrcn. jedoch betrug d,c Meflwellenlange 223 nm Die 


8 


Men^w ^ Abban g i 8^it des MeBwertes von der 
Menge Wismut in der Probe ist hier nicht J, I r 

Die g R tl°d ChSin ^ 

Die Reproduzierbarkeit der Messung ist ausglzeichnS' 
5 wic surh aus den mittleren Abweichungen v Qn 265% 
vom Mi.tclwert der Messung ergibt Die Emnfmnf h 
ke„ der Messung is, auBerordenUic^ \hoch; ™£ g 'fs 
F . g. 8 ableiten laBt. ist die kleinste nachw^are Men 
, 0^32 onh w bC °'° 8 " g J f nts P rechend einem AnteHvon 
voT25m P . r£ M 1Ut der Probenmenge 
emnfiLT ^l™™* ' St damit um GroBenordnungf n 
empfrndhcher als Messungen mit den bekannten Vor 
nchtungen und Arbcitsweisen "annten Vor- 

Die vorstehend beschriebenen Verfahren und Vor- 
nehtungen crgeben erhebliche Verbesserungen in der 
E omZ a, y ,,sc r ^" Be «immung beispielsweife solcher 
dl\2 mS I Jl Q Und ,hermisch " r «tzliche Hy- 
t nh„ Smd dadurch bcsonde « vorteilhaft. daB 

sic ohne weiteres unmittelbar mit einem Atomabsorp 

Er kt T eler l! b l icher Bauart kombiniert werden 
konnen. wobei auch der selbsttatige Betrieb der Vor- 

w Z2 ne ;rT " de " P-^ammgesteuenen 
Vcrfahrensablauf des Atomabsorptionsspektrometers 
.ntegnert werden kann. Die zweiie AusfQhrungsS 
der vorrichtung ,st dadurch besonders vorteilhalt daS 
rrrhf U l ammenhang mit Qb «cherweise verwendeten 
Graphitrohren emgesetzt werden kann. 
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